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57© Resumen:
Procedimiento para la preparación de materiales adsor-
bentes rígidos a partir de ﬁbras de carbono.
La presente invención contiene importantes innovaciones
con respecto a los materiales compuestos (adsorbentes o
soportes de catalizadores) indicados en el apartado ante-
rior. La aportación más importante reside en el hecho de
plantear la utilización de un material sintético sin valor co-
mercial (ﬁbras rechazadas de la fabricación de ﬁbras sin-
téticas comerciales o ﬁbras sintéticas obtenidas mediante
reciclaje de productos textiles gastados), el cual está en
forma ﬁbrosa y que tras un simple proceso de carboniza-
ción se transforma en una ﬁbra de carbono, que puede
ser utilizada en la fabricación de composites rígidos de
baja densidad.
Aviso: Se puede realizar consulta prevista por el art. 37.3.8 LP.E
S
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DESCRIPCION
Procedimiento par la preparacio´n de materia-
les. adsorbentes r´ıgidos a partir de ﬁbras de car-
bono.
Sector de la te´cnica
La presente invencio´n se encuadra dentro del
a´rea de Tecnolog´ıa de Materiales. Los usos po-
tenciales del material objeto de esta invencio´n
se derivan tanto de sus propiedades texturales
(alta microporosidad) como estructurales (rigidez
y baja densidad de carga). En este sentido, el ma-
terial objeto de esta invencio´n puede ser utilizado
en la adsorcio´n de gases (separacio´n, puriﬁcacio´n
o almacenamiento), adsorcio´n de l´ıquidos y solu-
tos y como soporte de catalizadores.
Estado de la te´cnica
Las ﬁbras de carbono constituyen un nuevo
material carbonoso de gran utilidad en multitud
de campos de la industria. En los u´ltimos an˜os
existe un creciente intere´s en el uso de estas ﬁ-
bras como adsorbentes, para el almacenamiento
de gases y como soportes de catalizadores. Estos
usos requieren previamente la modiﬁcacio´n tex-
turas de las ﬁbras de carbono con el objeto de
aumentar su superﬁcie espec´ıﬁca y su volumen de
poros, para´metros determinantes de las propieda-
des adsorbentes (material adsorbente) y disper-
santes (soporte de catalizadores) de un material.
Esta modiﬁcacio´n se lleva a cabo mediante ac-
tivacio´n de las ﬁbras de carbono producidas por
calentamiento a elevada temperatura (superior a
500◦C) y en atmo´sfera inerte de ﬁbras polime´ricas
(celulosa, poliacrilonitrilo, poliaramida, etc.) o
ﬁbras de resina feno´lica, resina epoxi, poliure-
tano, etc., o ﬁbras obtenidas a partir de brea de
carbo´n o de brea de petro´leo, etc. La activacio´n
se realiza normalmente a temperaturas entre 500
y 1200◦C mediante oxidacio´n controlada de las
ﬁbras de carbono con aire, CO2, vapor de agua
u otro agente oxidante, hasta grados de quemado
que pueden variar entre 10 y 50% sobre la base
del peso inicial de las ﬁbras (activacio´n f´ısica). El
pequen˜o dia´metro inicial de las ﬁbras de carbono
(5-50 μm) permite una activacio´n homoge´nea de
las mismas, lo cual implica que las propiedades te-
xturales del producto activado puedan ser contro-
ladas de forma eﬁciente mediante variaciones de
la temperatura y tiempo de activacio´n. Este he-
cho constituye una importante ventaja sobre las
part´ıculas de carbo´n activo, material que se pre-
senta como el ma´s directo competidor de las ﬁbras
de carbono activadas en el campo de la adsorcio´n
y utilizacio´n de materiales carbonosos como so-
portes de catalizadores.
Otras ventajas de las ﬁbras de carbono acti-
vadas son las altas velocidades de adsorcio´n (o
de difusio´n de especies hacia la fase catal´ıtica ac-
tiva) que se obtienen mediante su uso, deriva-
das tambie´n de su pequen˜o dia´metro, y la po-
sibilidad de conformacio´n de las ﬁbras en es-
tructuras r´ıgidas de baja densidad de carga (0.1-
0.5g·cm−3). Este u´ltimo aspecto permite, adema´s
de un manejo ma´s sencillo de las ﬁbras, evitar pro-
blemas asociados normalmente al uso de carbo´n
activo en lechos granulares, como son pe´rdidas
de presio´n, formacio´n de caminos preferenciales,
atricio´n y elutriacio´n de ﬁnos, etc.
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Hasta la fecha se ha desarrollado un cierto
nu´mero de trabajos cient´ıﬁcos y patentes sobre
la produccio´n de estructuras r´ıgidas de baja den-
sidad a partir de ﬁbras de carbono para su uso
principalmente en el campo de la adsorcio´n (Bur-
chell TD, Judkins RR. A novel carbon ﬁber ba-
sed material and separation technology. Energy
Convers. Mgmt. 1997;38(Suppl.) :S99-S104;
Burchell TD, Judkins RR, Rogers MR, Williams
AM. A novel process and material for the se-
paration of carbon dioxide and hydrogen sul-
ﬁde gas mixtures. Carbon 1997;35(9):1279-1294;
Kimber GM, Jagtoyen M, Fei YQ, Derbyshire
FJ. Fabrication of carbon ﬁber composites for
gas separation. Gas Separation & Puriﬁcation
1996;10(2):131-136;Wilson KA, Burchell TD, Ju-
dkins RR. Carbon ﬁber composite molecular sieve
electrically regenerable air ﬁlter media. US Pa-
tent #5,827,355; Oct. 27, 1998; Judkins RR.,
Burchell TD. Gas separation device based on elec-
trical swing adsorption. US Patent #5,972,077;
Oct. 26, 1999; Kimber GM. Preparation of mono-
lithic carbon ﬁber composite material. US Patent
#5,972,253; Oct. 26, 1999). Estos trabajos, fruto
de la colaboracio´n entre Oak Ridge National La-
boratory (EEUU) y la Universidad de Kentucky
(EEUU), se centran en el desarrollo de materiales
adsorbentes r´ıgidos mediante un procedimiento
de fabricacio´n cuyo primer paso consiste en la dis-
persio´n acuosa, dentro de un molde, de ﬁbras de
carbono procedentes de ﬁbras comerciales (prin-
cipalmente PAN, rayo´n y brea de carbo´n) con un
aglomerante orga´nico (p.ej. resina feno´lica). Una
vez ﬁltrada el agua, el composite verde es reti-
rado del molde y curado para obtener un mate-
rial r´ıgido. Este procedimiento se denomina en
ingle´s slurry moulding technique y se caracteriza
por el uso de grandes cantidades de agua y de
un equipamiento relativamente complejo (grandes
depo´sitos, bombas de vac´ıo, etc) y, por lo tanto,
caro. La carbonizacio´n y activacio´n del composite
curado permite ﬁnalmente la obtencio´n del mate-
rial adsorbente. En otro tipo de conﬁguracio´n el
composite verde formado a partir de la mezcla ﬁ-
bras / aglomerante es obtenido por el me´todo de
extrusio´n (Gadkaree KP. System and method for
adsorbing contaminants and regenerating the ad-
sorber. US Patent #5,658,3 72; Aug. 19, 1997).
Los composites adsorbentes descritos en los
trabajos anteriormente mencionados tienen como
principal desventaja el hecho de estar fabricados
a partir de ﬁbras de carbono procedentes de ﬁ-
bras comerciales de muy elevado precio, en com-
paracio´n con el precio del carbo´n activo. Por otro
lado, el coste total de obtencio´n del material ads-
orbente se ve incrementado si en el procedimiento
de fabricacio´n se hace uso de equipamientos com-
plejos (p.ej. slurry moulding technique). Una
dra´stica reduccio´n del precio de las ﬁbras precur-
soras, as´ı como la simpliﬁcacio´n del proceso de
produccio´n del composite, convertir´ıa a este ma-
terial en un adsorbente altamente competitivo,
especialmente en aquellos procesos donde la ve-
locidad de adsorcio´n sea clave (p.ej. adsorcio´n
de compuestos en baja concentracio´n). En este
sentido, en esta patente se describe un me´todo
de obtencio´n de composites adsorbentes de baja
densidad de carga a partir de la simple mezcla
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en seco, con un aglomerante en polvo, de ﬁbras
de carbono procedentes de deshechos de la fabri-
cacio´n de ﬁbras sinte´ticas comerciales o de ﬁbras
sinte´ticas obtenidas mediante reciclaje de produc-
tos textiles gastados, cuyo valor comercial actual
es residual.
Descripcio´n de la invencio´n
La presente invencio´n contiene importantes
innovaciones con respecto a los materiales com-
puestos (adsorbentes o soportes de catalizadores)
indicados en el apartado anterior. La aportacio´n
ma´s importante reside en el hecho de plantear la
utilizacio´n de un material sinte´tico sin valor co-
mercial (ﬁbras rechazadas de la fabricacio´n de ﬁ-
bras sinte´ticas comerciales o ﬁbras sinte´ticas ob-
tenidas mediante reciclaje de productos textiles
gastados), el cual esta´ en forma ﬁbrosa y que tras
un simple proceso de carbonizacio´n se transforma
en una ﬁbra de carbono, que puede ser utilizada
en la fabricacio´n de composites r´ıgidos de baja
densidad. Este hallazgo es de gran intere´s, ya
que de este modo, se logra abaratar notablemente
la utilizacio´n de las ﬁbras de carbono activadas.
Otra aportacio´n de intere´s se reﬁere al desarrollo
de un procedimiento de fabricacio´n del material
compuesto que parte del simple mezclado en seco
de las ﬁbras de carbono y un aglomerante en seco,
lo cual supone una simpliﬁcacio´n de los procesos
de fabricacio´n de estos materiales y, en deﬁnitiva,
una reduccio´n potencial del coste de fabricacio´n
del material compuesto.
Breve descripcio´n
El material adsorbente se obtiene a partir de
ﬁbras de carbono de dia´metro en torno a 10 μm,
que han sido producidas por carbonizacio´n en
atmo´sfera inerte, hasta una temperatura tal que
ocurra la eliminacio´n de substancias vola´tiles, de
ﬁbras sinte´ticas (celulosa, poliaramida, poliacril-
onitrilo, etc.) de escaso valor comercial (ﬁbras
rechazadas de la fabricacio´n de ﬁbras sinte´ticas
comerciales o ﬁbras sinte´ticas obtenidas mediante
reciclaje de productos textiles gastados). Las ﬁ-
bras carbonizadas son cortadas a una longitud
adecuada y mezcladas en seco con un aglomerante
en polvo (resina feno´lica, brea de alquitra´n, etc.)
con una relacio´n ma´sica ﬁbra/aglomerante deter-
minada. Este sencillo procedimiento permite evi-
tar la complejidad y alto coste de los me´todos
basados en dispersiones l´ıquidas de las ﬁbras y
el material aglomerante. La mezcla seca es in-
troducida en un molde y sometida a un proceso
de calentamiento en aire a temperatura mode-
rada durante varias horas para obtener un com-
posite r´ıgido. Pasado este tiempo, el molde es
enfriado a temperatura ambiente y el composite
r´ıgido es desmoldado y carbonizado en atmo´sfera
inerte para eliminar la materia vola´til del material
aglomerante. Posteriormente el composite es so-
metido a una etapa de activacio´n con un agente
oxidante (aire, vapor de agua, CO2, etc) a alta
temperatura, hasta lograr la estructura porosa
deseada.
Descripcio´n detallada
El material objeto de la presente invencio´n
consiste en un material r´ıgido de baja densidad
compuesto por ﬁbras de carbo´n activadas que
puede ser utilizado en la adsorcio´n de gases (sepa-
racio´n, puriﬁcacio´n o almacenamiento), adsorcio´n
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de l´ıquidos y solutos y como soporte de catali-
zadores. El procedimiento desarrollado para la
preparacio´n del material objeto de la presente
invencio´n contiene importantes innovaciones con
respecto a los procedimientos descritos en la lite-
ratura. La aportacio´n ma´s relevante radica en el
hecho de emplear ﬁbras de carbono procedentes
de deshechos de la fabricacio´n de ﬁbras sinte´ticas
comerciales o de ﬁbras sinte´ticas obtenidas me-
diante reciclaje de productos textiles gastados,
cuyo valor comercial actual es residual. Una se-
gunda aportacio´n es el empleo de un procedi-
miento en v´ıa seca para la fabricacio´n del com-
posite, que constituye un me´todo de menor coste
que el tradicional me´todo de dispersio´n en fase
l´ıquida de la mezcla de ﬁbras y material aglome-
rante.
Las ﬁbras rechazadas durante los procesos de
fabricacio´n de libras sinte´ticas (p.ej. rechazos de
NomexTM hilachas de viscosa, etc.) se produ-
cen en grandes cantidades y son vendidas en la
misma planta de produccio´n generalmente a muy
bajo precio. Estas ﬁbras no reu´nen las propie-
dades meca´nicas adecuadas para ser usadas en
tejidos u otros materiales comerciales, pero son
qu´ımicamente ide´nticas a las ﬁbras comerciales,
por lo que constituyen un excelente material pre-
cursor de ﬁbras de carbono activadas. Las ﬁ-
bras de rechazo que pueden ser utilizadas en la
presente invencio´n son todas aquellas cuya car-
bonizacio´n en atmo´sfera inerte conduce a la ob-
tencio´n de un material carbonoso no graﬁtizable
con un rendimiento en so´lidos signiﬁcativo (su-
perior al 10% en peso). Entre e´stas destacan
las libras derivadas de poliaramidas (NomexTM
y KevlarTM , fabricadas por DuPont), hilachas de
ﬁbras celulo´sicas (rayo´n, viscosa), ﬁbras de po-
liacrilonitrilo (PAN), ﬁbras de resina feno´lica, re-
sina epoxi o poliuretano, y ﬁbras de brea de al-
quitra´n de carbo´n o ﬁbras de brea de petro´leo.
Entre todos estos rechazos se preﬁeren los deri-
vados de aquellas ﬁbras sinte´ticas producidas en
mayor cantidad, que por lo tanto generan una
mayor cantidad de rechazos, espec´ıﬁcamente los
rechazos de ﬁbras celulo´sicas y de ﬁbras de po-
liaramida, y ma´s espec´ıﬁcamente los rechazos de
ﬁbras celulo´sicas (hilachas de rayo´n y viscosa).
Si las ﬁbras rechazo se presentan en forma
de tejido, e´ste ha de ser sometido a un proceso
de deshilado antes de pasar a las siguientes eta-
pas. Adema´s los rechazos han de ser lavados para
eliminar posibles residuos no orga´nicos derivados
del proceso de fabricacio´n (p.ej. restos de cloruro
ca´lcico en el caso de rechazos de NomexTM ). Ge-
neralmente el lavado de las ﬁbras de rechazo en
agua templada (∼50◦C) durante varias horas eli-
mina la mayor parte de los residuos no orga´nicos.
Despue´s del lavado las ﬁbras han de ser secadas
en aire durante varias horas a temperaturas lige-
ramente superiores a 100◦C.
Las ﬁbras sinte´ticas obtenidas a partir del re-
ciclaje de productos textiles gastados constitu-
yen otra atractiva fuente de ﬁbras de carbono.
Esta alternativa contribuye adema´s a la mejora
del medio ambiente, ya que permite la utilizacio´n
de un residuo que en general no es biodegrada-
ble y cuya eliminacio´n se consigue principalmente
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por me´todos agresivos para el medio ambiente
como son el enterramiento o la incineracio´n. En-
tre los productos de reciclaje se encuentran los
tejidos gastados destinados a diversos usos (p.ej.
prendas de vestir, tejidos de uso dome´stico [ropa
de hogar], material sanitario [vendas, apo´sitos,
etc.], prendas de proteccio´n [principalmente pren-
das ign´ıfugas], material de limpieza, etc.) as´ı
como cualquier otro tipo de material agotado en
cuya composicio´n se encuentre mayoritariamente
cualquier ﬁbra sinte´tica cuya carbonizacio´n en
atmo´sfera inerte conduce a la obtencio´n de un
material carbonoso no graﬁtizable con un rendi-
miento en so´lidos superior al 10% en peso (p.ej.
ﬁbras derivadas de poliaramidas [NomexTM y
KevlarTM , fabricadas por DuPont], ﬁbras ce-
lulo´sicas [rayo´n, viscosa], ﬁbras de poliacriloni-
trilo [PAN], ﬁbras de resina feno´lica, resina epoxi
o poliuretano, y ﬁbras de brea de alquitra´n de
carbo´n o ﬁbras de brea de petro´leo), preferente-
mente las ﬁbras de poliaramida o las ﬁbras ce-
lulo´sicas (rayo´n, viscosa) y ma´s preferentemente
las ﬁbras de poliaramida, al tener e´stas un im-
pacto medioambiental negativo ma´s duradero que
las anteriores. En caso de tejidos tintados se
preﬁeren aquellos con tintes de tipo orga´nico, ya
que pueden ser fa´cilmente degradados durante la
etapa de carbonizacio´n de las ﬁbras. Los mate-
riales reciclados tejidos han de ser sometidos a un
proceso de deshilado previo antes de pasar a las
siguientes etapas. Posteriormente los residuos no
orga´nicos adheridos a las ﬁbras, derivados del uso
anterior del material reciclado, han de ser elimina-
dos mediante un proceso de lavado. Puede ser em-
pleado cualquiera de los procedimientos esta´ndar
de lavado de materiales textiles. Despue´s del la-
vado las ﬁbras han de ser secadas en aire durante
varias horas a temperaturas ligeramente superio-
res a 100◦C.
Las ﬁbras limpias y secas han de ser some-
tidas a un proceso de estabilizacio´n para evitar
su fusio´n durante la posterior etapa de carboni-
zacio´n. La estabilizacio´n se lleva a cabo mediante
oxidacio´n ae´rea de las ﬁbras a temperatura mo-
derada (150-250◦C) durante periodos de tiempo
comprendidos entre 1 y 10 horas, dependiendo
de la temperatura de oxidacio´n: temperaturas de
oxidacio´n ma´s elevadas se corresponden con tiem-
pos de estabilizacio´n ma´s cortos.
Una vez estabilizadas, las ﬁbras son car-
bonizadas en atmo´sfera inerte, preferentemente
de N2, mediante calentamiento en rampa (3-
50◦C·min−1) hasta la temperatura de carboni-
zacio´n comprendida entre 650 y 1100◦C. Las tem-
peraturas dentro de este rango permiten la elimi-
nacio´n de la mayor parte de la materia vola´til
de las ﬁbras, y no son lo suﬁcientemente altas
como para provocar la graﬁtizacio´n parcial de las
ﬁbras, lo cual repercutir´ıa en pe´rdida de propie-
dades texturales. Las ﬁbras han de mantenerse
a la temperatura de carbonizacio´n el tiempo ne-
cesario para eliminar toda la materia vola´til que
dicha temperatura permita (superior a 30 minu-
tos). La materia vola´til liberada durante el pro-
ceso de carbonizacio´n de las ﬁbras puede ser que-
mada bien en la propia salida de gases para evi-
tar problemas asociados a la emisio´n de compues-
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tos vola´tiles orga´nicos altamente contaminantes,
o bien en etapas determinadas del proceso para
mejorar el balance econo´mico global del proceso
(p.ej. para aportar energ´ıa en los procesos que
ocurren a alta temperatura: carbonizacio´n, cu-
rado o activacio´n), o bien puede ser recuperada
en forma de productos qu´ımicos (l´ıquidos y ga-
ses).
Mezcla en v´ıa seca de ﬁbras de carbono con
un dia´metro comprendido entre 5 y 50 μm y una
longitud comprendida entre 0.1 y 1 mm con un
aglomerante en polvo, en una relacio´n ma´sica en-
tre las ﬁbras y el aglomerante comprendida entre
1 y 10.
Las ﬁbras carbonizadas son cortadas, por me-
dio de molinos de cuchillas adecuados, a longitu-
des inferiores a 1 mm, preferentemente en el rango
0.1-0.4mm yma´s preferentemente en el rango 0.2-
0.3 mm. Una distribucio´n amplia de longitudes
de ﬁbras puede provocar la segregacio´n de las ﬁ-
bras al ser introducidas en el molde, lo cual genera
un perﬁl longitudinal de densidad en el composite
resultante. Una longitud media de las ﬁbras muy
pequen˜a (inferior a 0.2 mm) impide obtener com-
posites con densidades de carga suﬁcientemente
bajas (inferiores a 0.3g·cm−3), mientras que una
longitud media de ﬁbras demasiado alta (superior
a 1 mm) hace inaplicable el me´todo de dispersio´n
en seco.
El material aglomerante en polvo puede ser
de cualquiera de los siguientes tipos de compues-
tos: a) Resinas termorresistentes: principalmente
resinas feno´licas y las derivadas del alcohol po-
lifurfur´ılico, poliimidas, polifenilenos y o´xidos de
polifenileno, b) Breas: derivadas de alquitra´n de
carbo´n o de petro´leo. De entre estos materiales se
preﬁere la resina feno´lica en polvo y la brea de al-
quitra´n de carbo´n en polvo, y ma´s espec´ıﬁcamente
se preﬁere la resina feno´lica en polvo. La relacio´n
ma´sica ﬁbras/aglomerante ha de estar compren-
dida entre 1 y 10, preferentemente ente 3 y 5.
Una relacio´n muy alta (superior a 10) implica
una baja resistencia meca´nica del composite re-
sultante, mientras que una relacio´n demasiado
baja (menor de 1) puede provocar el bloqueo de
gran parte de la superﬁcie de las ﬁbras por parte
del aglomerante fundido durante el proceso de cu-
rado. La mezcla de las ﬁbras cortadas con el aglo-
merante en polvo se realiza en seco mediante dis-
persio´n en un recipiente adecuado. Se considera
que la dispersio´n es adecuada cuando visualmente
no se aprecian aglomerados de part´ıculas de ma-
terial aglomerante en la mezcla.
Para el curado de la mezcla de ﬁbras y aglo-
merante (formacio´n del material r´ıgido), e´sta se
introduce en un molde que permita obtener com-
posites con la forma deseada (cil´ındricos, tubu-
lares, etc.). La relacio´n ente la masa de mezcla
introducida en el molde y el volumen de carga
del mismo ha de ser tal que permita obtener mo-
nolitos curados con una densidad de carga com-
prendida entre 0.2 y 0.6g·cm−3, preferentemente
entre 0.25 y 0.45g·cm−3. El curado se efectu´a me-
diante calentamiento en aire de la mezcla dentro
del molde a temperaturas comprendidas entre 150
y 250◦C durante tiempos comprendidos ente 1 y 3
horas, preferentemente entre 1 y 2 horas. La tem-
peratura de curado depende del tipo de material
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aglomerante. Ha de ser superior a la temperatura
de polimerizacio´n e inferior a la temperatura de
descomposicio´n en el caso de las resinas, y ha de
ser superior a la temperatura de reblandecimiento
y estar por debajo del l´ımite inferior del rango de
temperaturas de ebullicio´n en el caso de las breas.
Durante el proceso de curado se desprenden ga-
ses de la mezcla (principalmente vapor de agua),
por lo que el molde tendra´ que estar dotado de
una salida para los mismos. Una vez curada la
mezcla de ﬁbras y aglomerante en polvo, el mo-
nolito r´ıgido es enfriado al aire haba temperatura
ambiente y extra´ıdo del molde.
Posteriormente se procede a la carbonizacio´n
del monolito para eliminar la materia vola´til del
material aglomerante. La carbonizacio´n se lleva a
cabo por calentamiento en atmo´sfera inerte, pre-
ferentemente de N2, mediante calentamiento en
rampa (3-50◦C·min−1) hasta la temperatura de
carbonizacio´n comprendida entre 650 y 1100◦C.
Las temperaturas dentro de este rango permiten
la eliminacio´n de la mayor parte de la materia
vola´til del material aglomerante, y no son lo su-
ﬁcientemente altas como para provocar su graﬁ-
tizacio´n parcial, lo cual repercutir´ıa en pe´rdida
de propiedades texturales. El composite ha de
mantenerse a la temperatura de carbonizacio´n el
tiempo necesario para eliminar toda la materia
vola´til que dicha temperatura permita (superior
a 30 minutos). La materia vola´til liberada du-
rante el proceso de carbonizacio´n del composite
puede ser quemada bien en la propia salida de ga-
ses para evitar problemas asociados a la emisio´n
de compuestos vola´tiles orga´nicos altamente con-
taminantes, o bien en etapas determinadas del
proceso para mejorar el balance econo´mico glo-
bal del proceso (p.ej. para aportar energ´ıa en
los procesos que ocurren a alta temperatura car-
bonizacio´n, curado o activacio´n), o bien puede
ser recuperada en forma de productos qu´ımicos
(l´ıquidos y gases). La densidad de carga del mo-
nolito carbonizado ha de estar comprendida entre
0.15 y 0.50g·cm−3, preferentemente entre 0.15 y
0.40g·cm−3.
La activacio´n del composite carbonizado per-
mite la obtencio´n del producto ﬁnal, con las pro-
piedades texturales (superﬁcie espec´ıﬁca y vo-
lumen de poros) ma´s adecuadas al uso a que
eventualmente se destine el composite (adsorcio´n
de gases [separacio´n, puriﬁcacio´n o almacena-
miento], adsorcio´n de l´ıquidos y solutos, o so-
porte de catalizadores). La activacio´n se realiza
normalmente a temperaturas entre 500 y 1200◦C
mediante oxidacio´n controlada del composite con
aire, CO2, vapor de agua u otro agente oxidante,
hasta grados de quemado que pueden variar entre
10 y 50%, sobre la base del peso del composite
carbonizado (activacio´n f´ısica). Como agente oxi-
dante s preﬁere vapor de agua arrastrado por una
corriente de gas inerte, preferentemente N2, con-
centraciones volume´tricas de vapor de agua en-
tre 10 y 50%, preferentemente entre 20 y 30%.
La temperatura de activacio´n ha de ser lo suﬁ-
cientemente alta para permitir una velocidad de
activacio´n adecuada, y lo suﬁcientemente baja
para que la activacio´n se produzca de forma ho-
moge´nea en el interior del composite y en el in-
terior de las ﬁbras (gasiﬁcacio´n homoge´nea). En
5
10
15
20
25
30
35
40
45
50
55
60
65
este sentido, se recomienda utilizar temperaturas
no inferiores a 700◦C y no superiores a 1000◦C. El
grado de activacio´n del composite, deﬁnido como
el porcentaje de pe´rdida de peso del composite
al ﬁnal del proceso, ha de ser lo suﬁcientemente
elevado para dotar al composite de las propie-
dades texturales requeridas, y lo suﬁcientemente
bajo para que el composite mantenga la integri-
dad meca´nica adecuada. Para los usos potencia-
les a que eventualmente se destine el composite
(adsorcio´n de gases [separacio´n, puriﬁcacio´n o al-
macenamiento], adsorcio´n de l´ıquidos y solutos, o
soporte de catalizadores) se recomienda dotar al
mismo de una superﬁcie espec´ıﬁca superior a 300
m2·g−1, preferentemente superior a 600 m2 · g−1,
de un volumen de poros superior a 0.2 cm3·g−1,
preferentemente superior a 0.3 cm3·g−1, y de un
taman˜o medio de poro entre 0.5 y 5 nm, preferen-
temente entre 0.5 y 2 nm. Para esos mismos usos,
se recomienda que la resistencia a la compresio´n
del composite activado sea al menos 0.5 MPa.
Para dotar al composite de las caracter´ısticas an-
teriores, se recomiendan grados de activacio´n en-
tre 10 y 50%, preferentemente entre 15 y 30%.
La densidad de carga del composite activado ha
de estar comprendida entre 0.10 y 0.40 g · cm−3,
preferentemente entre 0.10 y 0.30g·cm−3.
Cuando la activacio´n del composite se lleva a
cabo de forma adecuada (gasiﬁcacio´n homoge´nea)
el cambio de volumen del composite al ﬁnal del
proceso ha de ser mı´nimo, y derivado u´nicamente
de la contraccio´n de las ﬁbras (densiﬁcacio´n).
En un procedimiento ma´s sencillo se puede ob-
viar la etapa de carbonizacio´n del material aglo-
merante, producie´ndose dicha carbonizacio´n du-
rante la etapa de activacio´n, que ser ide´ntica
a como se detallo´ anteriormente. En esta
conﬁguracio´n, la temperatura de activacio´n se
alcanza mediante calentamiento en rampa (3-
50◦C·min−1), bien en atmo´sfera oxidante, o en
atmo´sfera inerte, preferentemente de N2.
Descripcio´n detallada de los dibujos
Figura 1
Isoterma de adsorcio´n y desorcio´n de N2
a -196◦C de un composite obtenido mediante
curado en molde (75 min a 180◦C), carboni-
zacio´n (1 hora a 700◦C en N2) y posterior ac-
tivacio´n (con vapor de agua [28% en volumen
en ∼500mL·min−1 de N2] a 700◦C hasta un
grado de activacio´n de 20%) de mezclas de ﬁ-
bras de rechazo NomexTM carbonizadas (1 hora
a 850◦C en N2) y cortadas (0.1-0.4 mm de longi-
tud) con resina feno´lica en polvo (relacio´n ma´sica
[ﬁbras]/[resina] = 3).
Ejemplos de realizacio´n de la invencio´n
Los materiales de partida utilizados para la
realizacio´n de los siguiente ejemplos han sido:
Fibras de rechazo de la fabricacio´n de No-
mexTM (suministradas por DuPont Ibe´rica S.A
de Asturias)
Hilachas de viscosa (ﬁbras de rechazo sumi-
nistradas por Sniace S.A. de Cantabria)
Tejido NomexTM AC, 1.4 decitex, pigmentado
verde salvia (suministrado por DuPont Ibe´rica
S.A. de Asturias)
Resina feno´lica en polvo tipo Novolak-hexa-
mina (suministrada por FERS RESINS S.A. de
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Barcelona)
Ejemplo 1
Obtencio´n de composites activados a partir de la
mezcla en seco de ﬁbras de rechazo NomexTM car-
bonizadas y resina feno´lica en polvo
Como paso previo a su carbonizacio´n, los re-
chazos NomexTM fueron lavados durante 5 ho-
ras en agua destilada a 50◦C, secados en estufa
a 120◦C durante una noche y estabilizados me-
diante oxidacio´n ae´rea en estufa a 180◦C du-
rante 6 horas, para hacerlos infusibles durante
la etapa de carbonizacio´n. Esta se llevo´ a cabo
en un reactor vertical de cuarzo de 30 mm de
dia´metro interno, calentado mediante resistencias
ele´ctricas. Muestras de ∼20 g de ﬁbras esta-
bilizadas fueron calentadas en atmo´sfera de N2
(Flujo≈500mL·min−1) hasta 850◦C (velocidad de
calentamiento: 5◦C·min−1) y mantenidas a esa
temperatura durante 1 h, para posteriormente
ser enfriadas en N2 a temperatura ambiente. La
pe´rdida de masa sufrida por las ﬁbras durante
el proceso de carbonizacio´n fue de aproximada-
mente 50%. Mediante la exploracio´n de las ﬁ-
bras con un microscopio electro´nico de barrido,
se aprecia que cada ﬁbra esta´ formada a su vez
por dos ﬁbras fusionadas longitudinalmente de
∼10 μm de dia´metro cada una. Esta es una ca-
racter´ıstica espec´ıﬁca de las ﬁbras de rechazo de
NomexTM .
Las ﬁbras carbonizadas fueron cortadas en
molinos convencionales de cuchillas, y fracciona-
das con tamices de mallas para obtener la fraccio´n
de taman˜o de tamiz 0.1-0.4 mm. Esta fraccio´n,
que ofrecio´ buenos resultados en cuanto a densi-
dad de carga y dispersio´n de las ﬁbras, se mezclo´
en seco con resina feno´lica en polvo (Novolak-
hexamina) en una relacio´n ma´sica [ﬁbras]/[resina]
de 3/1 (para un monolito, las masas absolutas fue-
ron: masa de ﬁbra = 1.4 g; masa de resina = 0.47
g).
La mezcla seca se introdujo en un molde
cil´ındrico de acero inoxidable dotado de una sa-
lida para los gases liberados durante el proceso
de curado. Antes de introducir la mezcla seca,
las paredes internas del molde fueron recubier-
tas por una delgada pel´ıcula de grasa de alta
temperatura, para facilitar el desmoldado pos-
terior del monolito curado. Para curar la mez-
cla, el molde se introdujo en una estufa de con-
veccio´n forzada, previamente calentada a 180◦C,
y se mantuvo dentro de la misma durante 75 mi-
nutos. De este modo se obtuvo un composite
curado de 2 cm de dia´metro y 2 cm de altura.
Una vez curado, el monolito se retiro´ del molde.
Posteriormente se procedio´ a la carbonizacio´n del
monolito para eliminar la materia vola´til de la
resina feno´lica. Esto se hizo mediante calenta-
miento en el reactor de cuarzo y en atmo´sfera
de N2 (Flujo≈500mL·min−1) hasta 700◦C (veloci-
dad de calentamiento: 5◦C·min−1), temperatura
a la que se mantuvo el monolito durante 1 h.
La pe´rdida de masa sufrida por el monolito cu-
rado durante el proceso de carbonizacio´n fue de
14.5%. De este modo se obtuvo un monolito car-
bonizado con una densidad de carga de alrededor
de 0.25g·cm−3.
Se midio´ la resistencia a la compresio´n del mo-
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nolito carbonizado mediante una ma´quina Instron
de ana´lisis electromeca´nico (velocidad de pisto´n
de 0.05mm·min−1), dando como resultado una re-
sistencia a la compresio´n de 0.79 MPa.
El monolito carbonizado se activo´ mediante
gasiﬁcacio´n controlada con vapor de agua a
distintos tiempos de reaccio´n. La activacio´n
se llevo´ a cabo en un reactor vertical de
cuarzo, calentado ele´ctricamente, a temperatura
constante de 700◦C con una corriente de N2
(Flujo≈500mL·min−1) saturada de vapor de agua
a 68◦C (∼25 vol.%). El grado de activacio´n se
evaluo´ por diferencia de masa.
La activacio´n del composite provoco´ una pe-
quen˜a contraccio´n en el volumen del mismo (∼7%
de contraccio´n del volumen para un grado de ac-
tivacio´n del 20%).
En la tabla 1 se indican las caracter´ısticas tex-
turales (superﬁcie espec´ıﬁca y volumen de micro-
poros) de los monolitos carbonizados y activados
a diferentes grados de quemado.
TABLA 1
Propiedades texturales de los monolitos de ﬁbras
de carbono (ejemplo 1)
SBET wo
(m2·g−1) (cm3·g−1)
(a) (b)
Monolito carbonizado 148 0.275
Monolito activado al 20% 973 0.400
Monolito activado al 30% 1222 0.455
Monolito activado al 40% 1306 0.464
Area superﬁcial BET evaluada mediante ads-
orcio´n de N2 a -196
◦C
Volumen de microporos evaluado mediante ads-
orcio´n de CO2 a 25
◦C
La ﬁgura 1 muestra la isoterma de adsorcio´n
de N2 a -196
◦C para el monolito activado al
20%. Dicha isoterma ejempliﬁca el cara´cter emi-
nentemente microporoso del composite activado,
ya que utiliza toda su capacidad de adsorcio´n a
presiones relativas de N2 muy bajas (inferiores a
0.1). Este hecho postula a los composites activa-
dos como excelentes candidatos para ser utiliza-
dos en procesos de adsorcio´n de especies en baja
concentracio´n (p.ej. eliminacio´n de compuestos
orga´nicos vola´tiles de la atmo´sfera de lugares ce-
rrados donde se trabaje con pinturas, gasolinas,
disolventes, etc.).
Las caracter´ısticas texturales evaluadas tanto
mediante adsorcio´n de CO2 como por adsorcio´n
de N2 (tabla 1) son similares a las obtenidas para
ﬁbras sueltas activadas de NomexTM (Stoeckli F,
Centeno TA, Fuertes AB, Mun˜iz J. Porous struc-
ture of polyarylamide-based activated carbon ﬁ-
bres. Carbon 1996;34(10):1201-1206), y adema´s
se comparan favorablemente a las de carbones ac-
tivos t´ıpicos y a las de composites basados en
ﬁbras de brea de carbo´n obtenidos mediante el
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me´todo de dispersio´n en agua (Burchell TD, Jud-
kins RR, Rogers MR, Williams AM. A novel pro-
cess and material for the separation of carbon dio-
xide and hydrogen sulﬁde gas mixtures. Carbon
1997;35(9):1279-1294).
Ejemplo 2
Obtencio´n de composites carbonizados a partir de
la mezcla en seco de hilachas de viscosa carboni-
zadas y resina feno´lica en polvo
Se empleo´ el mismo procedimiento experimen-
tal que el detallado en el ejemplo 1 para la ob-
tencio´n de composites carbonizados de ﬁbras de
carbono obtenidas a partir de hilachas de viscosa.
La carbonizacio´n de dichas hilachas produjo un
residuo so´lido con rendimiento de ∼20% en peso.
Se obtuvo un monolito carbonizado con una
densidad de carga de alrededor de 0.25g·cm−3. El
proceso de carbonizacio´n del composite curado no
introdujo cambios en las dimensiones del mono-
lito.
Ejemplo 3
Obtencio´n de composites carbonizados a partir de
la mezcla en seco de ﬁbras de carbono, obtenidas
a partir de tejidos NomeXTM , y resina feno´lica
en polvo
Alrededor de 20 gramos de tejido NomexTM
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AC (1.4 decitex, pigmentado verde salvia) se in-
trodujeron en una ma´quina picadora convencio-
nal para deshilar el tejido. A partir de este pudo
se empleo´ el mismo procedimiento experimental
que el detallado en el ejemplo 1 para la obtencio´n
de composites carbonizados de ﬁbras de carbono
obtenidas a partir del tejido deshilado. La carbo-
nizacio´n de dicho tejido produjo un residuo so´lido
con rendimiento de ∼50% en peso.
Se obtuvo un monolito carbonada con una
densidad de carga de alrededor de 0.25g·cm−3. El
proceso de carbonizacio´n del composite curado no
introdujo cambios en las dimensiones del mono-
lito.
Ejemplo 4
Adsorcio´n de n-butano mediante monolitos acti-
vados
Un monolito activado al 20%, preparado
segu´n se describe en el ejemplo 1, se utilizo´ para
adsorber n-butano a temperatura ambiente de
una corriente gaseosa en la que se encontraba
en una concentracio´n del 1500 ppm en volumen
(resto helio). La velocidad espacial empleada fue
de 39000 h−1. La cantidad total de fue de 86
mg/g, de la cua´l el 100% fue adsorbida en un
tiempo inferior a 3 minutos.
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REIVINDICACIONES
1. Procedimiento para la preparacio´n de ma-
teriales adsorbentes r´ıgidos a partir de ﬁbras de
carbono, caracterizado porque se compone de
las siguientes etapas:
- Mezcla en v´ıa seca de ﬁbras de carbono con
un dia´metro comprendido entre 5 y 50 μm
y una longitud comprendida entre 0.1 y 1
mm con un aglomerante en polvo, en una
relacio´n ma´sica entre las ﬁbras y el aglome-
rante comprendida entre 1 y 10.
- Introduccio´n de la mezcla en un molde con
una relacio´n entre la masa de mezcla intro-
ducida en el molde y el volumen de carga del
mismo que permita obtener monolitos cura-
dos con una densidad de carga comprendida
entre 0.2 y 0.6g·cm−3.
- Curado al aire de la mezcla seca de ﬁbras
de carbono y aglomerante en polvo dentro
del molde a una temperatura comprendida
entre 150 y 250◦C y un tiempo de curado
comprendido entre 1 y 3 horas.
- Calentamiento te´rmico en atmo´sfera inerte
de la pieza conformada y curada hasta
una temperatura comprendida entre 650 y
1100◦C y un tiempo de calentamiento a di-
cha temperatura superior a 30 minutos.
- Activacio´n de las piezas carbonizadas me-
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diante gasiﬁcacio´n de las mismas con un
agente gaseoso oxidante a una temperatura
comprendida entre 500 y 1200◦C hasta al-
canzar un grado de quemado comprendido
entre 10 y 50% en peso.
2. Procedimiento para la preparacio´n de ma-
teriales adsorbentes r´ıgidos a partir de ﬁbras de
carbono segu´n la reivindicacio´n 1, caracterizado
porque las ﬁbras de carbono se obtienen mediante
carbonizacio´n de ﬁbras de rechazo de la fabri-
cacio´n comercial de cualquier ﬁbra sinte´tica cuya
carbonizacio´n produzca un material no graﬁtiza-
ble.
3. Procedimiento para la preparacio´n de ma-
teriales adsorbentes r´ıgidos a partir de ﬁbras de
carbono segu´n la reivindicacio´n 1, caracterizado
porque las ﬁbras de carbono se obtienen mediante
carbonizacio´n de ﬁbras sinte´ticas recicladas de
productos textiles gastados, as´ı como de cualquier
otro tipo de material agotado, en cuya compo-
sicio´n se encuentre mayoritariamente cualquier ﬁ-
bra sinte´tica cuya carbonizacio´n produzca un ma-
terial no graﬁtizable.
4. Procedimiento para la preparacio´n de ma-
teriales adsorbentes r´ıgidos a partir de ﬁbras de
carbono segu´n la reivindicacio´n 1, caracterizado
porque el mezclado de las ﬁbras de carbono y el
aglomerante en polvo se efectu´a en v´ıa seca me-
diante dispersio´n simple de las ﬁbras de carbono y
el aglomerante en polvo, sin el empleo de agentes
dispersantes l´ıquidos.
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